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Condutibilidade térmica 
Breve descrição dos equipamentos 
Banho  
O banho utilizado na instalação de condutibilidade térmica foi um Thermo 
Haake C25, com o fluido refrigerante H10 da THERMO- Julabo, como fluido de 
termostatização. A estabilidade do aparelho é ±0,01K e com um intervalo de 
trabalho de - 20 a 150ºC. A seleção deste fluido prende-se com o intervalo de 
aplicação (-20ºC a 180ºC) conter o intervalo de temperatura do trabalho 
experimenta. Este fluido apresenta elevada estabilidade térmica, natureza 
isolante e hidrofóbica, o que é uma vantagem quando lidamos com líquidos 
iónicos que sofrem hidrólise. 
Sistema de monitorização da Temperatura 
Sensor de Temperatura 
De acordo com a gama de temperaturas de trabalho e rigor exigido no seu 
valor seleccionou-se para sensor de temperatura um termómetro de resistência 
de platina, já que estes reúnem as características que os tornam preferências 
relativamente a outros sensores. 
A sonda de temperatura utilizada contêm na sua extremidade um sensor de 
platina Pt100 da Omega com a gama de aplicação de –50 a 300 ºC.  
A sonda está electricamente ligada a quatro cabos, o qual permite obter a 
resistência do sensor isenta do valor da resistência dos cabos de ligação. 
 
Multímetro 
Um multímetro HP - Hewlett Packard - série 34401A foi usado para leitura dos 
valores de resistência do sensor de temperatura durante as calibrações e 
monitorização da temperatura de trabalho. A leitura da resistência a 4 fios 
aumenta a exactidão da medida, uma vez que através deste procedimento as 
resistências das ligações são canceladas. 
Para minorar o erro introduzido pelo multímetro na medida, selecionou-se a 
resolução máxima, expressa em termos do número de dígitos do multímetro, 6 
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dígitos e ½. Esta corresponde a uma variação limite detectada ou resolução de 
10-5 da unidade, para os casos em que o algarismo mais significativo é 0 ou 1, 
e 10-4 para os restantes casos1.  
 
Sistema eletrónico para a medida da condutibilidade térmica pelo método 
da fita aquecida 
A estrutura utilizada para medir a condutibilidade térmica utilizando os sensores 
desenvolvidos para esse efeito é constituída por: 
• Uma ponte automática de Wheatstone de corrente contínua, alterada 
para trabalhar na gama de resistências dos sensores produzidos; 
• Sensores que são ligados mecanicamente e electricamente à ponte de 
Wheastone; 
• Uma fonte de alimentação estável;  
• Uma placa de controlo e aquisição das medidas de potencial e tempos;  
• Uma placa de transmissão de dados;  
• Um PC, em que o software utilizado foi originalmente desenvolvido por 
Malcolm Dix, do Imperial College, e que foi modificado para as 
condições experimentais deste trabalho.  
Esta parte do trabalho teve com base uma instalação previamente construída 
pela Doutora Susete Beirão, durante o seu Doutoramento1.  
 
Ponte automática de Wheatstone 
A finalidade da ponte de Wheatstone é determinar os aumentos de temperatura 
ou resistência sofridos pela fonte linear de calor durante uma medida 
transiente. 
Esta versão da ponte automática faz a aquisição de potenciais elétricos em 
função do tempo e não de potenciais elétricos de equilíbrio, o que permite obter 
um maior número de dados experimentais por ensaio, aumentando o rigor da 
medida1. 
Estrutura e propriedades elétricas e térmicas de nanotubos de carbono e de 
nanofluidos com líquidos iónicos. © Ana Paula da Costa Ribeiro - 2012 
 
3 
 
A fonte de alimentação simula uma fonte de alimentação dupla a operar em 
modo simétrico relativamente à terra. O interruptor MOSFET, intermediário 
entre a fonte de alimentação e o circuito da ponte, também funciona com 
ligação simétrica relativamente ao potencial da terra1, pelo circuito onde estão 
ligados os sensores. Este modo de funcionamento tem como principal objetivo 
a redução de fontes de ruido, durante a medida transiente.  
Os valores das tensões medidas pela ponte são da ordem dos milivolts, com 
uma resolução limitada pela resolução da placa de aquisição e conversão de 
dados, PC30AT. A resolução da placa é de 5×10-3 V mas já que os valores que 
chegam à placa são amplificados previamente com um ganho de 1000, resulta 
numa resolução de cerca de 5×10-6 V para a ponte. A resolução da ponte em 
função da resistência é de 8,64×10-4 Ω. 
Os componentes principais do sistema eletrónico estão representados no 
esquema da figura seguinte.  
 
Figura 1– Esquema da interligação dos diversos componentes da ponte automática1. 
 
Circuito da Ponte 
 
FONTE
ALIMENTAÇÃO
Interruptor
MOSFET
Circuito
Ponte
Multiplexador
Ponte
Analógica
I/O
Digital
I/O
PC30AT
IEEE 488.2
Amplificador
Diferencial
DMM
PONTE AUTOMÁTICA DE MEDIDA
C
P
U
PC
IEEE 488 Bus
R1 R2
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A figura seguinte mostra o circuito da ponte. 
 
 
Figura 2– Esquema simplificado do circuito da ponte automática. Os pares de pontos L/H 
representam locais de medição de potencial automaticamente adquiridos pelo programa 
de controlo e aquisição1. 
A localização das resistências ao longo do circuito da ponte tem que 
compensar efeitos terminais das fitas que constituem o sensor, resistências de 
ligação e permitir que o fluxo de calor emanado pela fonte de calor seja 
constante ao longo do ensaio. Assim, todas as resistências têm que estar numa 
configuração que assegure o equilíbrio entre os dois braços da ponte.  
Antes de se iniciar o ensaio transiente, um relé, não representado no esquema, 
é usado para interromper a ligação da ponte ao interruptor eletrónico MOSFET, 
durante o período de ajuste das resistências para equilíbrio da ponte, já que 
este não funciona corretamente com potenciais muito baixos, como os que são 
usados durante o ajuste1. 
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A disposição dos seus elementos resistivos é idêntica à descrita por Beirão1. 
Em um dos braços da ponte e em ramos adjacentes do circuito foram inseridos 
eletricamente duas caixas de resistências variáveis R1 e R2, as fitas - curta e 
longa representadas respetivamente por RS e RL, e as suas respetivas 
resistências de ligação, RS1, RS2, RL1 e RL2. Ainda num dos ramos deste braço 
encontra-se uma resistência padrão de 10 Ω, Rstd. A grande alteração foi a 
transformação das resistências R3 e R4 que passaram cada uma a ter o valor 
de 1000 Ω, para assegurar que o balanço da ponte é alcançado, já que os 
valores da resistência dos sensores utilizados são em média de 5 vezes 
superiores ao valor para o qual esta ponte foi inicialmente projetada. 
Todos os componentes eletrónicos foram testados para confirmar o seu correto 
funcionamento. 
 
Fonte de alimentação 
A fonte de alimentação utilizada é da Thurlby Thandar Instruments, modelo 
TSP 3222. Serve para aplicar tensão ao circuito da ponte e promover o 
aquecimento das fitas. Possui ainda filtros nas saídas de alimentação para o 
circuito da ponte para reduzir o ruído eletrónico aumentando desta forma a sua 
estabilidade. A fonte de alimentação é controlada remotamente por uma 
interface IEEE-488.2 sendo possível obter os valores de saída com uma 
resolução de 12 bits ou 10 mV e exatidão de ± 0.05% da leitura +10 mV1. 
 
 
 
 
 
Restante equipamento 
O restante equipamento que constitui o circuito da ponte será descrito 
resumidamente na seguinte tabela.  
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Tabela 1 – Resumo dos principais componentes do sistema de medida da 
condutibilidade térmica, como descrito por Beirão1. 
Nome Descrição 
I n t e r r u p t o r  
M O S F E T ( M e t a l  
O x i d e  
S e m i c o n d u c t o r  
F i e l d  E f f e c t  
T r a n s i s t o r )  
 
O principal objectivo deste dispositivo é 
providenciar a ligação simétrica entre a fonte de 
alimentação e o circuito da ponte num curto espaço 
de tempo reduzindo os indesejáveis potenciais de 
modo comum durante a medida transiente. Este é 
acionado directamente pela placa PC30AT. 
Contudo este interruptor possui uma resistência 
residual de 0.6 Ω que não pode ser desprezada e 
por esse motivo é usado um multímetro digital 
(DMM) para medir o potencial efectivo, V, aplicado 
à ponte durante o ensaio transiente, em vez de se 
assumir o seu valor igual aquele distribuído pela 
fonte de alimentação. 
P l a c a  d e  
A q u i s i ç ã o  e  
C o n v e r s ã o  d e  
D a d o s  P C 3 0 A T  
O conversor PC30AT é uma interface introduzida 
no PC e conectada por uma ligação em banda a 
um terminal, do qual derivam ligações analógicas e 
digitais de transporte de dados, da e para a ponte. 
As ligações analógicas estabelecem-se entre o 
amplificador diferencial e o CPU do PC. 
A conversão A/D, com 16 entradas, faz-se num 
tempo de 10 µs e com a resolução de 12 bits. A 
conversão D/A igualmente com uma resolução de 
12 bits faz-se em tempos inferiores a 1 µs através 
de 2 canais. A tensão de entrada é de ± 10 V, o 
que faz com que a resolução da placa, para este 
potencial, seja de 0,0049 V na gama total do 
potencial aplicado, 20 V, como resultado do 
quociente 20/212. 
Estrutura e propriedades elétricas e térmicas de nanotubos de carbono e de 
nanofluidos com líquidos iónicos. © Ana Paula da Costa Ribeiro - 2012 
 
7 
 
Esta placa possui ainda um contador de tempos 
ligado a um oscilador de cristal de 1MHz. 
 
P l a c a  d e  
T r a n s m i s s ã o  d e  
D a d o s  I E E E -
4 8 8 . 2  
A placa IEEE-488.2 é uma interface de 
comunicação paralelo de dados introduzida no PC, 
que permite através dos protocolos 488.2 de 
comunicação e comandos SCPI (Standard 
Commands for Programmable Instruments) 
instruídos por software, gerir transferências de 
dados ou ordens entre equipamentos com uma 
velocidade superior a 300 Kbytes/s. 
M u l t i p l e x a d o r  
d a  P o n t e  
 
O multiplexador é um circuito electrónico que 
permite ligar múltiplos sinais a uma entrada, um de 
cada vez numa sequência específica, funciona 
deste modo como um interruptor, permitindo que 
cada um dos canais de entrada seja lido 
sequencialmente. 
A velocidade máxima de amostragem por canal é 
dada pela razão entre a velocidade máxima de 
amostragem do conversor A/D e pelo número de 
canais de amostragem. 
 
A m p l i f i c a d o r  
D i f e r e n c i a l  
 
O amplificador diferencial, ao contrário de um 
amplificador simples, possui duas entradas 
analógicas de sinal que lhe permitem medir a 
diferença de potencial entre dois pontos de um 
circuito. Esta bipolariedade permite-lhe reduzir o 
ruido eléctrico do modo comum captado à entrada. 
 
M u l t í m e t r o  
D i g i t a l  e  
R e s i s t ê n c i a s  R 1  
O multímetro digital usado foi um HP34401A com 
resolução de 6 dígitos e ½. 
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e  R 2  As caixas de décadas, R1 e R2, são caixas de 
resistências variáveis da Cropico calibradas, com 
as quais é possível equilibrar o circuito da ponte 
antes do ensaio transiente. 
 
 
Procedimento experimental 
Condutibilidade Térmica 
Antes do início de cada estudo, o líquido iónico a ser estudado é seco a vácuo 
durante o período de tempo necessário para retirar o máximo de água possível. 
A evolução da secagem, através da determinação da percentagem de água 
presente, é monitorizada por ensaios coulométricos de Karl Fisher de modo a 
comprovar a diminuição de água no líquido iónico. Este procedimento foi 
efetuado para todas as propriedades determinadas. Após cada ensaio, foi 
novamente feita uma determinação da percentagem de água para assim se 
assegurar que a amostra não apresentava um aumento significativo na 
quantidade de água presente, já que esta afeta os valores determinados 
experimentalmente. 
O manuseamento e transferência dos líquidos iónicos secos foram sempre 
feitos em atmosfera de azoto, de modo a diminuir a contaminação do fluido. 
Para os ionanofluidos o mesmo procedimento foi adotado para o seu 
manuseamento e transferência. 
Método da Fita Aquecida 
Após introdução do sensor no vaso com a amostra e estabelecidas as ligações 
elétrica entre os fios de medida e o circuito da ponte, este é fechado e 
introduzido no banho termostático. Uma vez atingido o equilíbrio térmico é 
registado o valor da temperatura de equilíbrio, Tb, passando-se à fase do ajuste 
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do potencial a aplicar e ao ajuste do valor das resistências nas caixas de 
décadas. 
Neste contexto são necessários dois tipos de ajuste, um destina-se a calibrar o 
potencial da placa de aquisição PC30AT e o outro a definir os limites para o 
potencial a aplicar à ponte. 
No primeiro caso, um valor de potencial 0.5 V é aplicado à ponte e o valor da 
placa PC30AT ajustado de forma a igualar o valor dado pelo multímetro. 
No segundo caso, o potencial a aplicar à ponte para realização dos ensaios 
transientes foi estudado para que o valor do calor produzido pela porção central 
da fita, e que por um lado satisfaça a condição de minimização dos desvios ao 
modelo ideal, quer no cálculo direto da condutibilidade térmica quer na 
limitação do aparecimento da convecção, e por outro não interfira na razão 
sinal / ruído da ponte e evite o surgimento de convecção.  
Na tabela seguinte encontram-se os potenciais apropriados para satisfazer as 
condições descritas no parágrafo anterior. 
Tabela 2 – Voltagens aplicadas para cada amostra estudada. 
 
Amostra Voltagem/V 
Ar 32 
Tolueno 52 
Água 57 
  
De seguida temos que equilibrar a ponte automática de Wheatstone, através do 
ajuste das resistências. Para tal, e de modo a ter-se um valor de potencial o 
mais próximo de zero e negligenciar a variação do fluxo de calor, um pequeno 
valor de potencial é aplicado à ponte no modo “Estado Estacionário” e as 
caixas de resistência ajustadas de modo a satisfazer as condições: R1=RL e 
R2=RS-RStd. As resistências de ligação foram aqui desprezadas uma vez que, 
dadas as suas posições relativas na malha e assumindo-se que RL1=RS1 e 
RL2=RS2, o seu efeito é cancelado1. 
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Após o ensaio no “Estado Estacionário” esteja concluído e o equilíbrio da ponte 
esteja efetuado, introduz-se no software a instrução com o valor do potencial a 
aplicar e de seguida dá-se início ao ensaio transiente, em os valores das 
tensões de desequilíbrio em função do tempo são adquiridos pelo software 
para posterior tratamento matemático, de modo a obter-se o valor da 
condutibilidade térmica. 
A duração do ensaio transiente é de 1s para todos os fluidos estudados e de 6 
segundos para o ar seco. A duração do ensaio para o ar seco foi selecionada 
após testes com diferentes durações temporais, em que se confirmou que é o 
tempo suficiente para evitar a convecção natural. 
Experiência Transiente 
 
Depois de selecionado o valor do potencial, este introduzido no ficheiro de 
dados de inicialização do programa, ajustadas as resistências e equilibrada a 
ponte é iniciado o ensaio. 
A corrente ao percorrer os elementos resistivos RL e RS aumenta-lhes, por 
efeito de Joule, a temperatura e consequentemente a resistência a uma 
velocidade determinada pela condutibilidade do fluido onde estão imersos. 
Como os fios diferem apenas no seu comprimento, rL aumenta mais em valor 
absoluto que rS provocando um aumento de resistência rLS medido diretamente, 
na forma de queda de potencial, pela placa PC30AT em intervalos regulares de 
tempo ao longo de um segundo. 
O número total de leituras é dado pelo quociente entre a duração do ensaio e o 
tempo de integração de cada leitura. Ao longo de uma única experiência ou 
ensaio de 1 segundo de duração é possível obter até 1000 leituras de 
desequilíbrios. 
Os tempos, quedas de potencial e variações de resistência, são guardados 
num ficheiro de dados criado pelo software. 
Imediatamente a seguir à conclusão do ensaio transiente inicia-se a aquisição 
das resistências individuais que compõem o circuito elétrico. Através de 
instrução do software à fonte de tensão, são aplicados 3 potenciais de 0.5, 1.0 
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e 1.5V e os valores das resistências são adquiridos. Estes valores são 
posteriormente utilizados para a determinação das resistências dos fios a 
intensidade nula. O seu valor é obtido por extrapolação linear para zero do 
quadrado da potência resultante da série de potenciais aplicados à ponte. 
Ruido Eletrónico  
 
Qualquer corrente artificial ou diferença de potencial distinta do sinal de 
interesse é considerada ruido uma vez que interfere com o sinal. As fontes de 
ruido eletrónico são campos elétrico-magnéticos gerados pelo funcionamento 
de aparelhos elétricos nas imediações. A necessidade de minimizar este ruido 
prende-se com o facto deste induzir correntes capacitivas que distorcem o sinal 
e dificultam a sua obtenção com precisão e amplificação, principalmente de 
sinais fracos. 
A diminuição do nível de ruído elétrico para níveis aceitáveis é possível através 
da blindagem principalmente das zonas do circuito onde o valor do sinal é 
baixo e consequentemente onde a influência do ruido seria mais notada. A 
blindagem consiste em envolver o circuito com uma malha metálica ou outro 
escudo condutor com ligação à terra. Este procedimento permite reduzir não só 
a captação electroestática mas também reduzir a influência de radiação 
proveniente de condutores que transportem sinais de alta frequência como 
diminui o ruído provocado pelo próprio circuito. 
O equipamento que de origem que não possuía escudo metálico envolvente 
com ligação à terra, somente as caixas de décadas, foram blindados com folha 
de alumínio e os cabos de ligação envolvidos por malha metálica ou 
substituídos por cabos co-axiais, sendo as malhas metálicas ligadas à terra. As 
ligações de massa dos equipamentos que se encontrem ligados entre si foram 
ligadas ao mesmo ponto de ligação terra e verificou-se se nenhum aparelho 
estava duplamente ligado à terra de forma a evitar circuitos de corrente. 
Ainda relativamente aos cabos de ligação, não co-axiais, foram interlaçados 
para reduzir a sua influência sobre os condutores adjacentes, já que a 
propagação da interferência é inversamente proporcional ao quadrado da 
distância entre as fontes elétricas geradoras de campos magnéticos1. 
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Calibração do Sensor 
Antes de iniciar as medidas da condutibilidade térmica com o sensor, foi 
medido o comprimento de cada fita depositada na placa de alumina. Para o 
efeito utilizou-se um catetómetro vertical e foram realizadas 14 medições para 
fita à temperatura ambiente, obtendo-se os seguintes valores: 
Tabela 3 – Comprimento das fitas e respetiva incerteza padrão associada. 
Fita Valor/m 
Incerteza 
padrão 
Longa 0.05001 4.10E-06 
Curta 0.02000 1.65E-06 
 
Para determinar a condutibilidade térmica de um modo rigoroso tem que se 
determinar o valor exacto do aumento da temperatura ∆T, do fio diferença 
durante o processo de medida. Por isso é preciso conhecer a variação da 
resistência originada pela passagem da corrente eléctrica, de modo a 
determinar o aumento da temperatura com a melhor exactidão. Assim, a 
calibração das fitas de platina em função da temperatura é crucial para a 
determinação da condutibilidade térmica. 
Como as fitas vão funcionar como termómetros de resistência, a calibração foi 
efetuada e os valores obtidos foram ajustados a um polinómio do 2º grau, pelo 
método dos mínimos quadrados.  
Estrutura e propriedades elétricas e térmicas de nanotubos de carbono e de 
nanofluidos com líquidos iónicos. © Ana Paula da Costa Ribeiro - 2012 
 
13 
 
 
Figura 3 – Calibração da resistência em função da temperatura para a fita longa e fita 
curta. 
Assim, a resistência da fita de platina em função da temperatura permite 
determinar os parâmetros da equação de ajuste e obter os parâmetros α e β, 
utilizados no cálculo dos aumentos de temperatura da fita. 
0  1 	 
 	  (1) 
Onde  é a resistência do fio diferença;	0 é a resistência do fio a 0ºC e 
 é a temperatura de equilíbrio. 
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A temperatura de calibração foi obtida em função da resistência do sensor de 
platina Pt 100, para 7 temperaturas diferentes. Do ajuste polinomial de 2º grau 
da resistência de cada fita, obtiveram-se os seguintes coeficientes: 
Tabela 4 – Coeficientes obtidos e respetiva incerteza associada. 
 
Resultados experimentais 
Tabela 5 - Valores experimentais para o ar. Apenas é apresentado o valor referente a 
cada 0,1s. O intervalo de aquisição entre valores é de 3ms. 
V/V 31.960 V/V 31.960 V/V 31.961 
RLS/Ω 383.446 RLS/Ω 386.715 RLS/Ω 384.838 
t/s rLS/Ω ∆T/K t/s rLS/Ω ∆T/K t/s rLS/Ω ∆T/K 
3.000 0.5710 0.677 3.000 0.5031 0.591 3.000 0.5943 0.702 
3.102 0.5847 0.693 3.102 0.5097 0.599 3.102 0.6041 0.713 
3.201 0.5979 0.709 3.201 0.5197 0.611 3.201 0.6205 0.733 
3.300 0.6018 0.713 3.300 0.5317 0.625 3.300 0.6226 0.735 
3.402 0.6123 0.726 3.402 0.5430 0.638 3.402 0.6383 0.754 
3.501 0.6222 0.737 3.501 0.5469 0.643 3.501 0.6410 0.757 
3.600 0.6379 0.756 3.600 0.5649 0.664 3.600 0.6620 0.782 
3.702 0.6400 0.758 3.702 0.5722 0.672 3.702 0.6620 0.782 
3.801 0.6498 0.770 3.801 0.5788 0.680 3.801 0.6641 0.784 
3.900 0.6609 0.783 3.900 0.5882 0.691 3.900 0.6837 0.807 
4.002 0.6675 0.791 4.002 0.6008 0.706 4.002 0.6897 0.814 
4.101 0.6746 0.799 4.101 0.6094 0.716 4.101 0.6990 0.825 
4.200 0.6878 0.815 4.200 0.6094 0.716 4.200 0.7102 0.838 
4.302 0.6944 0.823 4.302 0.6333 0.744 4.302 0.7148 0.844 
4.401 0.6964 0.825 4.401 0.6407 0.753 4.401 0.7214 0.852 
4.500 0.7095 0.841 4.500 0.6400 0.752 4.500 0.7312 0.863 
4.602 0.7101 0.841 4.602 0.6486 0.762 4.602 0.7385 0.872 
4.710 0.7220 4.620 4.710 0.6653 0.782 4.710 0.7516 0.887 
4.800 0.7306 0.866 4.800 0.6587 0.774 4.800 0.7588 0.896 
4.902 0.7338 0.869 4.902 0.6725 0.790 4.902 0.7568 0.893 
5.001 0.7456 0.884 5.001 0.6799 0.799 5.001 0.7680 0.907 
5.100 0.7595 0.900 5.100 0.6799 0.799 5.100 0.7812 0.922 
5.202 0.7581 0.898 5.202 0.6912 0.812 5.202 0.7805 0.922 
5.301 0.7706 0.913 5.301 0.6992 0.821 5.301 0.7892 0.932 
5.400 0.7805 0.925 5.400 0.7078 0.832 5.400 0.7990 0.943 
5.502 0.7837 0.929 5.502 0.7145 0.839 5.502 0.8070 0.953 
5.601 0.7949 0.942 5.601 0.7251 0.852 5.601 0.8122 0.959 
5.700 0.7943 0.941 5.700 0.7251 0.852 5.700 0.8221 0.971 
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5.802 0.7989 0.947 5.802 0.7405 0.870 5.802 0.8241 0.973 
5.901 0.8160 0.967 5.901 0.7431 0.873 5.901 0.8366 0.988 
6.000 0.8185 0.970 6.000 0.7523 0.884 6.000 0.8419 0.994 
 
Tabela 6 - Valores experimentais para a água. Apenas é apresentado o valor referente a 
cada 0,1s. O intervalo de aquisição entre valores é de 2ms. 
V/V 56.930 V/V 56.930 V/V 56.930 
RLS/Ω 378.643 RLS/Ω 378.923 RLS/Ω 379.688 
t/s rLS/Ω ∆T/K t/s rLS/Ω ∆T/K t/s rLS/Ω ∆T/K 
0.500 0.2439 0.293 0.500 0.4015 0.481 0.500 0.2257 0.270 
0.600 0.2845 0.341 0.600 0.4361 0.523 0.600 0.2611 0.312 
0.700 0.3212 0.385 0.700 0.4673 0.560 0.700 0.2923 0.350 
0.800 0.3484 0.418 0.800 0.4971 0.596 0.800 0.3243 0.388 
0.900 0.3859 0.463 0.900 0.5277 0.633 0.900 0.3530 0.422 
1.000 0.4198 0.504 1.000 0.5563 0.667 1.000 0.3805 0.455 
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Condutividade elétrica 
Introdução 
A resistividade, ρ, de um material é a propriedade que descreve o quanto o 
material resiste à passagem de eletricidade. A resistividade é expressa em Ωm. 
Condutibilidade elétrica, , é definida como o inverso da resistividade. 
 ≡ 1

 (2) 
 
Assim, a determinação da condutibilidade elétrica pode ser efetuada através do 
estudo da resistividade. A resistividade elétrica de um material é uma 
propriedade física intrínseca, independente do tamanho e da forma da amostra. 
A condutibilidade, κ, que pode ser relacionada com a condutância, através da 
seguinte expressão: 
 =  ∙


 (3) 
 
A condutância, G, pode ser definida como a quantidade de corrente que foi 
transmitida ao eletrólito que entrou em contacto com os electrodos. Assim, 
conhecendo a razão entre o comprimento e a área dos electrodos, pode-se 
determinar a constante da célula, como função da condutância 
κ =  ∙  (4) 
 
em que κ é a condutibilidade expressa em Ω-1m-1; G é a condutância expressa 
em S e K é a constante da célula expressa em m-1. 
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A maneira mais simples de medir experimentalmente a resistividade de um 
material é fazer leituras de corrente e voltagem como mostra a figura 5.8. Esta 
técnica intitula-se técnica convencional de medida a 4 pontos. 
 
Figura 4– Medição a quatro pontos para determinar a resistividade do material em 
estudo. A corrente é entra em A e sai em B. A queda de potencial é medida entre C e D. 
O uso de 4 terminais assegura que a voltagem medida não inclui a queda de 
potencial devido aos contactos elétricos, e foi uma técnica desenvolvida por 
Van de Pauw2.  
Nesta técnica existem 4 electrodos inseridos na amostra. Os electrodos da 
medida de potencial não alteram a distribuição original da voltagem, de modo a 
que a queda de potencial, VCD na figura 5.1, seja medida com voltagens 
pequenas, não ocorrendo polarização. Assim, a razão VCD/I será idêntica à 
resistência da solução, sem efeitos de polarização.  
As variações na medida da queda da voltagem podem ocorrer devido a: 
1 – Surgimento de correntes geradas pela passagem de corrente no sensor; 
2 – Efeito de polarização do electrodo a baixas frequências 
3 – Efeitos capacitivos a frequências elevadas. 
Existem mais fatores que afetam a medidas resistivas e consequentemente as 
condutimetricas. 
Uma fonte de erros significativa é o aquecimento devido à dissipação excessiva 
da potência no sensor, resultante da corrente aplicada. 
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Os efeitos de polarização também podem ocorrer no método utilizado neste 
trabalho. Existem pelo menos 3 efeitos que podem ser observados: 
1 – Aumento da impedância nos electrodos de corrente; 
2 – Aumento da impedância nos electrodos de potencial; 
3 – Variações na constante da célula, resultantes do tamanho finito dos 
eléctrodos de potencial. 
Para evitar o efeito 1, aplica-se uma voltagem superior nos electrodos de 
corrente, o efeito 2 resolve-se com alterações na parte instrumental. O terceiro 
efeito é o mais complicado de evitar.3 
O facto de os electrodos terem um tamanho finito, mesmo fabricados do 
mesmo material, pode ter pequenas diferenças que geram distorções na 
distribuição do potencial que acabam por não ser completamente canceladas. 
A forma de corrigir esta potencial fonte de erros é calibrando regularmente os 
electrodos, com soluções padronizadas. 
 
Breve descrição dos equipamentos 
 
Sistema de controlo de temperatura 
O sistema de controlo de temperatura é constituído por dois banhos 
termostáticos ligados entre si. O banho Julabo ME-18V, com uma resolução de 
±0,01ºC, e com um intervalo de trabalho de de 20 a 150ºC é onde 
mergulhamos o sensor na célula com a amostra a medir. O segundo banho, 
Braun-Biotech Thermomix Modelo B Tipo 852 013/5 que possui uma unidade  
(Frigomix®B), que é utilizada para arrefecimento do banho. O banho tem uma 
resolução de ±0,1ºC, e com um intervalo de trabalho de -20 a 100ºC 
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Sistema de monitorização da temperatura 
Sensor da temperatura 
A sonda de temperatura utilizada contêm na sua extremidade um sensor de 
platina Pt100 da Omega com a gama de aplicação de –50 a 300 ºC.  
A sonda está eletricamente ligada a quatro cabos, o que permite obter a 
resistência do sensor isenta do valor da resistência dos cabos de ligação. 
 
Multímetro 
Um multímetro HP - Hewlett Packard - série 3457A foi usado para leitura dos 
valores de resistência do sensor de resistência de platina que é colocado no 
banho, junto da célula de medida. A medição da temperatura utilizando o 
termómetro interno do sensor comercial também foi efectuada e contabilizada 
na aquisição das medidas. 
A leitura da resistência é feita a 4 fios, já que através deste procedimento as 
resistências das ligações são automaticamente anuladas. Para aumentar a 
exactidão, seleccionou-se a resolução, expressa em termos do número de 
dígitos do multímetro, 6 dígitos e ½.  
 
Sistema electrónico para a medição da condutividade 
A estrutura utilizada para medir a condutividade eléctrica utilizando o sensor 
desenvolvidos para esse efeitos é constituída por: 
Um analisador de impedâncias  
Sensores que são ligados ao analisador de impedâncias 
Um multimetro;  
Um PC com software, para aquisição e registo das medidas. 
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Analisador de impedâncias 
O equipamento utilizado para as medidas experimentais desta parte do 
trabalho foi um analisador de Impedância, modelo 4192A, da HP, que possui 
um gerador de frequências interno, capaz de produzir sinais entre os 5Hz e 13 
MHz, com a resolução de 1mHz. 
A amplitude de oscilação pode variar de 5mV a 1.1V rms, com resolução de 
1mV para níveis de oscilação até 100mV, e resolução de 5mV para níveis mais 
elevados 4 . Com este analisador é possível medir simultaneamente dois 
parâmetros independentes e complementares, relacionados com as 
características resistivas e reactivas da amostra em estudo. Estes parâmetros 
são divididos em dois grupos e são mostrados em dois painéis frontais do 
aparelho: “display A” e display B”, permitindo a obtenção máxima de 11 
parâmetros. 
As medidas da impedância e admitância realizadas pelo aparelho, não 
dependem do modo como o circuito equivalente é escolhido, já que este 
aparelho mede a impedância complexa (parte real + parte imaginária) quando o 
modo escolhido é o circuito em série, e mede a susceptância quando o modo 
escolhido equivale a um circuito em paralelo.  
As medidas são realizadas com corrente alterna para evitar efeitos de 
polarização. 
 
Multímetro 
Um multímetro HP - Hewlett Packard - série 3457A foi usado para leitura dos 
valores de resistência do sensor de resistência de platina, bem como os 
valores de resistência do termómetro interno do sensor comercial. A resolução, 
é de 6 dígitos e ½.  
 
Sistema de aquisição 
O sistema de aquisição consiste num PC, e em um software dedicado, 
elaborado em QBasic pelo Professor Fernando Santos. O software gere os 
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comandos que efectuam o varrimento das frequências e a correspondente 
aquisição de dados, como a condutância, susceptância, resistência do 
termómetro interno da célula (no caso do sensor comercial), resistência da 
Pt100 e o tempo de aquisição. 
Sensor comercial 
O sensor utilizado foi um SCHOTT®LF 913T, é constituído por 5 aros revestidos 
de platina, para determinações rigorosas de condutibilidade elétrica. O intervalo 
de funcionamento é de -30 a +135ºC e o intervalo de medidas é de 1µS/cm até 
2000mS/cm. A constante da célula foi determinada segundo o procedimento 
experimental descrito no capítulo 2 e o valor obtido foi de 82m-1. 
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Resultados experimentais 
Os valores da condutibilidade eléctrica para os líquidos iónicos e respectivos 
ionanofluidos encontram-se na seguinte tabela: 
Tabela 7 – Valores da condutibilidade eléctrica, para os líquidos iónicos estudados e 
respectivos ionanofluidos, no intervalo de 293.15K a 343.15K 
 
T  ± s T
Liquido iónico (K)
293.15 ± 0.002 0.2935 ± 0.0043 0.5631 ± 0.0114 0.5027 ± 0.0057 0.4356 ± 0.0048
303.15± 0.002 0.4540 ± 0.0043 0.7749 ± 0.0114 0.7376 ± 0.0114 0.6286 ± 0.0096
313.15± 0.002 0.6614 ± 0.0043 1.0397 ± 0.0114 1.0271 ± 0.0114 0.8738 ± 0.0096
323.15± 0.002 0.9162 ± 0.0058 1.3575 ± 0.0153 1.3575 ± 0.0153 1.1709 ± 0.0129
333.15± 0.002 1.2190 ± 0.0058 1.7306 ± 0.0153 1.3953 ± 0.0153 1.5204 ± 0.0129
343.15± 0.002 1.3695 ± 0.0178 2.1517 ± 0.0153 2.3117 ± 0.0153 1.9193 ± 0.0129
293.15 ± 0.002 0.7664 ± 0.0063 1.2272 ± 0.0149 1.5800 ± 0.0174 1.1390 ± 0.0174
303.15± 0.002 1.0474 ± 0.0063 1.5630 ± 0.0149 1.9938 ± 0.0174 1.4356 ± 0.0174
313.15± 0.002 1.4153 ± 0.0068 1.9483 ± 0.0149 2.4599 ± 0.0174 1.9534 ± 0.0174
323.15± 0.002 1.7383 ± 0.0085 2.3840 ± 0.0200 3.0380 ± 0.0180 2.4425 ± 0.0190
333.15± 0.002 2.1413 ± 0.0085 2.8552 ± 0.0200 3.5392 ± 0.0233 2.9085 ± 0.0233
343.15± 0.002 2.5765 ± 0.0085 3.3646 ± 0.0200 4.0376 ± 0.0220 3.4763 ± 0.0240
293.15 ± 0.002 0.3122 ± 0.0036 0.5631 ± 0.0084 0.7737 ± 0.0102 0.5350 ± 0.0102
303.15± 0.002 0.4584 ± 0.0036 0.7439 ± 0.0084 1.0391 ± 0.0120 0.7109 ± 0.0113
313.15± 0.002 0.6389 ± 0.0036 0.9661 ± 0.0084 1.2644 ± 0.0102 0.9194 ± 0.0102
323.15± 0.002 0.8536 ± 0.0049 1.2189 ± 0.0113 1.6226 ± 0.0130 1.1631 ± 0.0128
333.15± 0.002 1.0979 ± 0.0049 1.5117 ± 0.0113 1.9291 ± 0.0137 1.4446 ± 0.0137
343.15± 0.002 1.3695 ± 0.0049 1.8447 ± 0.0159 2.2061 ± 0.0214 2.2715 ± 0.0130
293.15 ± 0.002 0.1786 ± 0.0030 0.4691 ± 0.0062 0.5566 ± 0.0058 0.4614 ± 0.0071
303.15± 0.002 0.2733 ± 0.0023 0.6304 ± 0.0090 0.6962 ± 0.0060 0.6107 ± 0.0105
313.15± 0.002 0.3953 ± 0.0021 0.7636 ± 0.0093 0.8332 ± 0.0058 0.7510 ± 0.0102
323.15± 0.002 0.5466 ± 0.0045 0.9849 ± 0.0098 1.0143 ± 0.0078 0.9715 ± 0.0137
333.15± 0.002 0.7245 ± 0.0046 1.1681 ± 0.0083 1.2178 ± 0.0078 1.1465 ± 0.0137
343.15± 0.002 0.9295 ± 0.0047 1.3393 ± 0.0099 1.4507 ± 0.0078 1.3157 ± 0.0137
φMWCNT=3.0%
κ ± s κ( S/m)
φMWCNT=0.0%
κ ± s κ( S/m)
φMWCNT=1.0%
κ ± s κ( S/m)
φMWCNT=1.5%
κ ± s κ( S/m)
C2mimEtSO4
C2mimNTf2
C4mimNTf2
C6mimNTf2
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Graficamente apresenta-se, de seguida, os valores experimentais da 
condutibilidade elétrica e respectivo incremento. A condutibilidade elétrica do 
ionanofluido aumenta à medida que a temperatura aumenta. Este 
comportamento já tinha sido detectado em outros fluidos e é semelhante ao 
que ocorre com a condutibilidade térmica. 
O aumento da condutibilidade elétrica não é linear para estes sistemas, nem 
crescente com o aumento da percentagem do nanomaterial. Não aparenta 
existir um padrão óbvio para o comportamento destes sistemas. Possivelmente 
a formação de agregados, altera a interacção entre as cargas dos iões 
presentes e o nanomaterial. Como referido na página 12 desta tese, a 
dependência complexa entre as propriedades físico-químicas e a estrutura do 
nanofluido ainda não está esclarecida. Observa-se que à medida que a 
quantidade de nanomaterial aumenta a condutibilidade eléctrica diminui. Este 
comportamento deve-se possivelmente à aglomeração de nanoparticulas, que 
podem envolver o líquido iónico, interrompendo parte da condução, já que o 
meio deixa de ser tão “uniforme”, comparativamente ao líquido puro ou a 
fracções mais pequenas. 
A análise das figuras seguintes está remetida para após a apresentação das 
figuras. 
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Figura 5– Valores experimentais da condutividade eléctrica do C2mimEtSO4 e 
respectivos ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de 
temperatura de 293.15K a 343.15K 
 
Figura 6 – Incrementos obtidos na condutividade eléctrica do C2mimEtSO4 e respectivos 
ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de temperatura de 
293.15K a 343.15K. 
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Figura 7 – Valores experimentais da condutividade eléctrica do C2mimNTf2 e respectivos 
ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de temperatura de 
293.15K a 343.15K 
 
Figura 8 - Incrementos obtidos na condutividade eléctrica do C2mimNTf4 e respectivos 
ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de temperatura de 
293.15K a 343.15K. 
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Figura 9 – Valores experimentais da condutividade eléctrica do C4mimNTf2 e respectivos 
ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de temperatura de 
293.15K a 343.15K 
 
Figura 10 - Incrementos obtidos na condutividade eléctrica do C4mimNTf4 e respectivos 
ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de temperatura de 
293.15K a 343.15K. 
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Figura 11 – Valores experimentais da condutividade eléctrica do C6mimNTf2 e 
respectivos ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de 
temperatura de 293.15K a 343.15K 
 
Figura 12 - Incrementos obtidos na condutividade eléctrica do C4mimNTf4 e respectivos 
ionanofluidos, com diferentes percentagens de MWCNT, no intervalo de temperatura de 
293.15K a 343.15K. 
Nos ionanofluidos que possuem o anião NTf2- observa-se uma inversão em 
relação ao anião etilsulfato. Todos os nanofluidos com o anião pertencentes a 
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NTf2- apresentam o incremento máximo com 1.5% (w/w) de MWCNT. Este 
comportamento é o contrário do observado para o anião etilsulfato, em que os 
incrementos não possuem uma ordem. 
Esta diferença é importante para a caracterização eléctrica dos ionanofluidos, 
já que demonstra que o comportamento eléctrico não depende apenas da 
quantidade de nanomaterial condutor que esteja presente, mas principalmente 
da interacção do material com o fluido base. A variação do valor da 
condutibilidade térmica em função da temperatura apresenta um 
comportamento idêntico ao do fluido base. Esta indicação poderá significar que 
estruturalmente o fluido base ainda é o factor dominante e que o patamar de 
percolação seja atingido entre os 1.5 % e os 3% no caso dos NTf2- e no caso 
do anião etilsulfato, ainda não tenha sido atingido. 
Os valores da condutibilidade elétrica foram correlacionados, com os restantes 
dados publicados,  utilizando a seguinte expressão: 
 
(5) 
Em que os coeficientes da equação (5) determinados para cada líquido iónico e 
ionanofluido, são os seguintes: 
Tabela 8 – Coeficiente obtidos pela equação 5 para os líquidos iónicos 
 
A variância do fit não excede 0.019 S.m-1.K-2, cerca de 0.7%. 
σ
/
 
(S·m-1 
·K-2)
[C2mim][(CF3SO2)2N] 6.5366 ± 3.0796 -0.0674 ± 0.0194 0.0001628 ± 3.43E-06 0.018624
[C4mim][(CF3SO2)2N] 9.9412 ± 0.3462 -0.0790 ± 0.0022 0.0001575 ± 1.58E-04 0.000003
[C6mim][(CF3SO2)2N] 9.6967 ± 0.0848 -0.0730 ± 0.0005 0.0001384 ± 8.39E-07 0.000513
[C2mim][EtSO4] -0.4062 ± 8.0399 -0.0151 ± 0.0506 5.929E-05 ± 7.96E-05 0.008621
Líquido Iónico
a 0±σ a1 a 1±σ a2 a 2±σ a2
/ ( S·m-1) / (S·m-1 ·K-1)  (S·m-1 ·K-2)
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Figura 13 – Desvios da condutibilidade eléctrica, para o C2mimNTf2, calculados através 
da equação (5). 
Para o c4mimNTf2 os desvios são apresentados na figura seguinte. 
 
Figura 14 - Desvios da condutibilidade eléctrica, para o C4mimNTf2, calculados através 
da equação (5). 
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Figura 15 - Desvios da condutibilidade eléctrica, para o C6mimNTf2, calculados através 
da equação (5). 
Cálculo da Incerteza  
Na estimativa da incerteza da condutância, G, e condutibilidade elétrica, κ, 
considera-se as grandezas de entrada, x0, que influenciam a determinação do 
seu valor, independentes e essa relação pode ser expressa pela seguinte 
relação:  
( )ν,,TRfG =
 
( )KOHTGf lnnomateria ,,,, 2 φκ =  
(6) 
( ) ( )2
2
1
2
xi
x
i
u
x
u ∑
=






∂
∂
=
κ
κ
 (7) 
Representando 
2






∂
∂
ix
κ como o coeficiente de sensibilidade e ( )2λu é a incerteza 
na condutibilidade elétrica.  
A determinação do coeficiente de sensibilidade da condutibilidade eléctrica em 
relação à quantidade de água presente,
 
foi feita com base em dados obtidos da 
base de dados da ILthermo. Apenas foram seleccionados os conjuntos de 
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valores que possuíam a caracterização da pureza e da quantidade de água dos 
líquidos iónicos. A incerteza foi efectuada pelo método dos mínimos quadrados.  
No caso dos ionanofluidos existe mais um termo a adicionar no cálculo da 
incerteza. 
2






∂
∂
alnanomateriϕ
κ é o coeficiente de sensibilidade devido à preparação dos 
nanofluidos. Todo o processo de produção foi feito gravimetricamente, numa 
balança de precisão, com a incerteza de ±3x10-5.   
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Densidade 
 
Descrição do equipamento 
Para o estudo dos líquidos iónicos utilizou-se um Densímetro/velocímetro 5000 
da Anton Parr com uma incerteza expandida de 0,04kgm-3 (k=2). Para os 
ionanofluidos utilizou-se um densímetro DMA4500, também da Anton Parr, com 
uma incerteza expandida de 0,08kgm-3 (k=2). Ambos os densímetros possuem 
um controlo interno de temperatura efetuado por uma unidade Peltier no 
intervalo de temperatura estudados.  
Procedimento experimental 
Antes do início de cada ensaio, as células deste aparelho foram sempre limpas 
com acetonitrilo, etanol e acetona, de modo a garantir que qualquer vestígio de 
contaminantes fosse eliminado.  
A sequência de limpeza foi escolhida após efetuar testes em lamelas de vidro. 
Na superfície de vidro da lamela tinha sido colocada um volume pré-
determinado de líquido iónicos e de seguida, com o auxílio de outra lamela foi 
criada uma superfície de líquido iónico. A seguir efectou-se a limpeza do vidro 
recorrendo a diferentes combinações de solventes e escolheu-se a combinação 
acetonitrilo, seguida de etanol e depois a acetona. A sequência foi 
seleccionada com base na diminuição do ponto de ebulição, garantido assim 
que a possibilidade do solvente se manter no vidro após secagem foi 
diminuindo. Este teste foi realizado para todos os líquidos iónicos estudados. A 
seguir à limpeza com estes solventes foi efectuada a secagem utilizando ar 
comprimido. Finalmente realiza-se o “check” do ar e da água milipore a 20ºC, 
procedimento que consiste em verificar se os valores obtidos para a densidade 
e para a velocidade de som do ar e da água milipore estão concordantes com 
os seus valores de referência5 .  
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No caso da densidade procedeu-se ainda a uma calibração do aparelho em 
toda a gama experimental de temperaturas, utilizando como padrões a água 
milipore desgaseificada e o tricloroetileno. Estes padrões foram seleccionados 
por corresponderem ao limite inferior e superior das densidades dos líquidos 
iónicos estudados. Os valores das velocidades de som, u, foram obtidos a 
partir de leitura direta fornecida pelo aparelho. As velocidades de som foram 
primeiro medidas para a água a todas as temperaturas experimentais, 
apresentando diferenças relativamente aos valores de referência. 
Todas as amostras foram manuseadas debaixo de uma corrente de azoto, de 
modo a o contacto entre a amostra e o ar, minimizando a absorção de 
humidade e de outros contaminantes, como o dióxido de carbono. 
Os valores de densidades dos líquidos iónicos e ionanofluidos foram obtidos a 
partir dos valores do período de oscilação para cada amostra estudada. Estes 
períodos podem ser convertidos em valores de densidade, utilizando a 
calibração do aparelho proposta por Lampreia et al6, segundo a equação: 
    − 1) (8) 
 
Onde B e  são constantes características do densímetro, obtidas através da 
medição de dois fluidos calibrantes (padrões) a várias temperaturas. O  é o 
período de oscilação de referência do densímetro, e  o período de oscilação 
medido para cada amostra estudada. 
 
Resultados experimentais  
As densidades foram ajustadas linearmente em função da temperatura de 
acordo com a seguinte equação, com coeficientes de correlação R2>0.999. 
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   ∙  	  (9) 
Os coeficientes de correlação da equação 9 são apresentados na tabela 
seguinte: 
 Tabela 9 – Líquidos iónicos estudados no decorrer deste trabalho. 
Formula Ax10-4 B R2 Intervalo de T /K 
C8mim NTf2 -9.0274 1.3420 0.9995 283.15 - 323.15 
C10mim NTf2 -24.759 1.9837 0.9995 283.15 - 323.15 
C12mim NTf2 -25.854 2.0294 0.9993 283.15 - 323.15 
C4py NTf2 -8.6599 1.4002 0.9999 283.15 - 323.15 
C4pyrr NTf2 -9.40176 1.4714 0.9998 283.15 - 323.15 
C4mim BF4 -7.1369 1.2374 0.9992 283.15 - 323.15 
C6mim BF4 -8.0465 1.6238 0.9999 283.15 - 323.15 
C4mim PF6 -83.967 1.3875 0.9999 283.15 - 323.15 
C6mim PF6 -7.9692 1.3131 0.9999 283.15 - 323.15 
C2mim FAP -11.889 2.0639 0.9999 283.15 - 323.15 
C4mim FAP -9.9638 1.9190 0.9998 283.15 - 323.15 
C4mpyr FAP -10.683 1.6099 0.9999 283.15 - 323.15 
C4pyrr FAP -10.684 1.9018 0.9996 283.15 - 323.15 
 
A densidade dos líquidos iónicos (LI) com o mesmo anião não apresenta 
variações invulgares devido aos diferentes catiões. No caso dos líquidos 
iónicos com o anião FAP, a densidade do LI diminui na seguinte ordem: 
pyrilidinium>imidazolium>pirolidinium. Este comportamento está de acordo com 
o descrito pelo catálogo Merck 7  e verifica-se às diferentes temperaturas 
estudadas. 
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Figura 16 – Densidade dos diferentes líquidos iónicos contendo o anião FAP. 
Também pode observar-se qua o aumento de um grupo metil produz uma 
diminuição na densidade, possivelmente devido à estabilização de carga 
ocasionada por mais um grupo metil. 
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Viscosidade 
Descrição do equipamento 
A viscosidade foi medida recorrendo a um reómetro, Ar1500 ex da TA 
Instruments, com controlo interno de temperatura efectuado por uma unidade 
Peltier no intervalo de temperatura entre os 233.15 e 473.15K, com o intervalo 
de velocidades angulares entre 0-300rad/s, com resolução de 40nrad e com 
um intervalo de frequências entre os 7.50x10-7 até aos 628 rad/s. O prato 
utilizado é de aço inoxidável (SS 304), com o diâmetro de 40mm. Á escolha do 
prato para efetuar as medidas foi feita com base na pequena quantidade de 
amostra que é necessária utilizar. O prato apresenta pouca inércia, é fácil de 
limpar e consegue obter valores de “shear rates” elevados. A grande vantagem 
do prato é produzir um “shear rate” uniforme por toda a amostra. Esta 
característica torna esta geometria adequada para propriedades não lineares 
das amostras, tal como a viscosidade em fluidos não Newtonianos. Também é 
indicado para amostras que contenham partículas com dimensões abaixo do 
micrómetro. Nesta geometria a força normal é diretamente proporcional à 
diferença de “normal Stress”, o que elimina contribuições de 2ª ordem. 
Procedimento experimental  
O procedimento experimental para a determinação da viscosidade das 
amostras em estudo começa pela escolha da geometria, que neste caso foi o 
prato-prato, em que o prato superior é de aço com 40mm de diâmetro. De 
seguida realizam-se uma sequência de procedimentos preparatórios para de 
seguida se efetuar a medida da viscosidade. A tabela seguinte apresenta esses 
passos de uma forma resumida: 
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Procedimento Descrição 
Geometry Opção onde o prato é a geometria selecionada.  
Calibration Determina a constante de calibração para a geometria 
selecionada 
Rotational Mapping A função deste procedimento é minimizar as variações 
da posição angular absoluta do rolamento ao longo do 
ensaio 
Zero Gap Este processo serve para minimizar erros na 
reprodutibilidade dos valores. 
Thermal 
compensation 
Serve para compensar alterações na peça (prato) 
devido a variações de temperatura ao longo da 
experiência.  
Gap Serve para estabelecer a distância entre o prato de 
medida e o prato de Peltier, que controla a temperatura. 
De uma forma indirecta determina a quantidade de 
amostra a introduzir. 
Friction Teste experimental para determinar a constante de 
fricção do rolamento e assim minimizar variações na 
posição e velocidade angular durante o ensaio. 
Tabela 10– Procedimentos experimentais necessários para a determinação da 
viscosidade. 
Após a conclusão dos procedimentos referidos na tabela I.6 e da introdução da 
amostra, seleciona-se o “shear rate” que se pretende utilizar e inicia-se a 
determinação da viscosidade. A escolha cuidadosa do “shear rate”e do “shear 
stress” é fundamental pois a quantidade de amostra presente tem que se 
manter constante ao longo de todo o estudo. Um valor de “shear rate” 
inapropriado, pode levar à perda parcial de amostra, devido à presença de uma 
força centrifuga extremamente elevada. De seguida inicia-se o ensaio. É 
importante referir que a amostra tem que ser suficiente de modo a formar uma 
“almofada “ de líquido que chegue à berma do prato superior, sem o 
ultrapassar ou tocar nas paredes laterais, como indicado na figura seguinte: 
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Figura 17– Sistema com pratos paralelos e com o enchimento correcto. 
Após a conclusão do ensaio, e utilizando o sofware “Data Analysis TA 
Instruments”, obtemos um gráfico do “shear stress” em função do “shear rate”, 
o valor da viscosidade, o erro associado e o modelo reológico aplicado. O 
mesmo procedimento é realizado para todas as temperaturas. 
O controlo do pH de cada líquido iónico e respectivos ionanofluidos foi 
realizado, para confirmar que estes não iriam alterar a integridade estrutural do 
prato. Embora os ionanofluidos sejam mais acídicos (pH é inferior, em média 
uma unidade em relação ao fluido base) que os líquidos iónicos que constituem 
a sua base foi feito o controlo da peça em aço. Esse controlo era realizado 
gravimetricamente e verificou-se que não havia alterações no peso da peça 
antes ou depois da medida. Deste modo pôde-se confirmar que a estrutura do 
prato manteve-se intacta durante do trabalho experimental. 
 
Resultados Experimentais 
Líquidos iónicos e ionanofluidos 
 
Os líquidos iónicos foram medidos no intervalo de temperatura de 293.15K a 
343.15K. De seguida apresentam-se os dados experimentais obtidos este 
trabalho e os dados de outros autores. Apresentam-se dois gráficos a título de 
exemplo, referentes a dois dos líquidos base existentes. 
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Figura 18 Valores experimentais para a viscosidade do C4mimNTf2, na gama e 
temperatura de 283.15K a 343.15K. Além dos dados obtidos neste trabalho, apresentam-
se os de outros autores para comparação. 
 
Figura 19 Valores experimentais para a viscosidade do C6mimNTf2, na gama e 
temperatura de 283.15K a 343.15K. Além dos dados obtidos neste trabalho, apresentam-
se os de outros autores para comparação. 
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Figura 20 - “Shear Rate” vs  “Shear Stress” , para o ionanofluido C4mimBF4 +1 %(w/w), 
na gama de temperaturas de 283.15K a 343.15K.;  283.15K, ■ 293.15K,  303.15K, X 
313.15K,  323.15K,   333.15K,  343.15K 
 
Figura 21 - “Shear Rate” vs  “Shear Stress” , para o ionanofluido C4mimBF4 +1.5%(w/w), 
na gama de temperaturas de 283.15K a 343.15K.;  283.15K, ■ 293.15K,  303.15K, X 
313.15K,  323.15K,   333.15K,  343.15K 
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Figura 22- “Shear Rate” vs  “Shear Stress” , para o ionanofluido C6mimBF4 +1%(w/w), na 
gama de temperaturas de 283.15K a 343.15K.;  283.15K, ■ 293.15K,  303.15K, X 
313.15K,  323.15K,   333.15K,  343.15K 
 
Figura 23 - “Shear Rate” vs  “Shear Stress” , para o ionanofluido C6mimBF4 +1.5%(w/w), 
na gama de temperaturas de 283.15K a 343.15K.;  283.15K, ■ 293.15K,  303.15K, X 
313.15K,  323.15K,   333.15K,  343.15K 
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Figura 24 “Shear Rate” vs  “Shear Stress” , para o ionanofluido C4mimNTf2+1.0%(w/w), 
na gama de temperaturas de 283.15K a 343.15K.;  283.15K, ■ 293.15K,  303.15K, X 
313.15K,  323.15K,   333.15K,  343.15K 
 
Figura 25 - “Shear Rate” vs  “Shear Stress” , para o ionanofluido C4mimNTf2+1.5%(w/w), 
na gama de temperaturas de 283.15K a 343.15K.;  283.15K, ■ 293.15K,  303.15K, X 
313.15K,  323.15K,   333.15K,  343.15K 
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tress
 
Figura 26 – “Shear Rate” vs  “Shear Stress” , para o ionanofluido C6mimNTf2+1%(w/w), 
na gama de temperaturas de 283.15K a 343.15K.;  283.15K, ■ 293.15K,  303.15K, X 
313.15K,  323.15K,   333.15K,  343.15K  
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Capacidade Calorifica 
O procedimento experimental iniciou-se pela pesagem rigorosa de um cadinho 
contendo um padrão de safira rigorosamente pesada e uma cadinho vazio, 
ambos selados. De seguida foram introduzidos na plataforma dentro do forno 
do equipamento. O programa de temperatura foi efetuado consistindo de um 
período isotérmico de 60 minutos a 273K, seguido de um aquecimento 
constante de 1K/min até atingir 423K, seguindo por um período de 60 minutos 
a essa temperatura. O mesmo procedimento foi feito para dois cadinhos vazios, 
pesados e selados. Deste modo pretende-se eliminar a diferença entre os 
cadinhos, no sinal obtido. Finalmente efetuou-se o mesmo procedimento 
experimental para uma quantidade de amostra rigorosamente pesada (entre 5 
e 10 mg) num cadinho de alumínio. Este foi selado e juntamente com um 
cadinho de alumínio vazio, pesado e selado foram colocados na plataforma 
dentro do forno do equipamento. A massa das amostras estudadas foi 
confirmada depois de cada ensaio para verificar se não ocorreu perda de 
massa durante o ensaio.  
Os dados foram adquiridos através de um software associado aos respectivos 
equipamentos e tratados matematicamente. 
Descrição do equipamento 
O caso do equipamento Setaram DSC-111 os valores foram obtidos pelo 
software SETSOFT 2000, version 3.0. A capacidade calorifica foi obtida a partir 
da energia total detectada pelo calorímetro 	 !	, a constante de calibração 
K e a razão do varrimento, β, utilizando a seguinte equação: 
",$!%&'$  (	 !	 ∙  ) I.4 
 
Para o Q2000, da TA Instruments, a capacidade calorífica dos líquidos iónicos 
amostra, ",$!%&'$,	 foi calculada, em função da temperatura, utilizando a 
seguinte equação: 
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",$!%&'$  * $!%&'$	 − +$, !'-'ê/0 $ − +$, !1(
2'-'ê/0 $2	$!%&'$ )",'-'ê/0 $ I.5 
Em que $!%&'$	 , 	'-'ê/0 $ , 	+$, !  são respetivamente os fluxos de calor 
medidos para a amostra, o padrão de referência e o cadinho vazio. O 
2'-'ê/0 $,	2	$!%&'$ são as quantidades da amostra e do padrão em moles e  
",'-'ê/0 $ é a capacidade calorifica do padrão à temperatura selecionada. 
No caso dos ionanofluidos o calor especifico foi obtido através da diferença de 
fluxos de calor da amostre, do branco e da referência, multiplicada pela 
capacidade calorifica da referência.  
Resultados Experimentais 
Tabela 11 – Valores do Cp para o C4mimBF4 
T/K 
CP / J·mol-1·K-1 
 
253.23 367.26 
263.21 367.64 
273.20 370.39 
283.19 371.89 
293.17 373.73 
303.16 375.92 
313.15 377.15 
323.14 380.16 
333.12 382.69 
343.11 384.80 
353.11 386.99 
363.10 389.18 
373.09 390.00 
383.08 390.04 
393.07 392.18 
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Materiais e Testes  - Compatibilidade entre materiais 
 
Cerâmica – Especificações e Testes 
A cerâmica utlizada para a construção dos sensores de fita aquecida em 
regime transiente para a determinação da condutibilidade térmica, foi a Alumina 
Rubalit®708S. Testes sobre a compatibilidade da alumina com os líquidos 
iónicos e os solventes utilizados para a remoção dos mesmos foi efectuada e 
confirmou-se a compatibilidade entre estes materiais, em termos de absorção 
de líquido ou dissolução (determinado gravimetricamente). A tabela com os 
líquidos iónicos testados e respectiva conclusão é apresentada de seguida. 
Tabela 12– Liquidos iónicos testados. 
Nome Formula Resultado 
1-ethyl-3-methylimidazolium 
bis[(trifluoromethyl)sulfonyl]imide 
C2mim NTf2 Compatível 
1-methyl-3-propylimidazolium 
bis(trifluoromethylsulfonyl)imide 
C3mim NTf2 Compatível 
1-butyl-3-methylimidazolium 
bis(trifluoromethylsulfonyl)imide 
C4mim NTf2 Compatível 
1-hexyl-3-methylimidazolium 
bis(trifluoromethylsulfonyl)imide 
C6mim NTf2 Compatível 
1-octyl-3-methylimidazolium 
bis[(trifluoromethyl)sulfonyl]imide 
C8mim NTf2 Compatível 
1-Decyl-3-Methyl-Imidazolium 
bis(trifluoromethanesulfonyl)imide 
C10mim NTf2 Compatível 
1-dodecyl-3-methylimidazolium 
bis(trifluoromethylsulfonyl) imide 
C12mim NTf2 Compatível 
1-butyl-3-methypyridinium 
bis(trifluoromethylsulfonyl)imide 
C4py NTf2 Compatível 
1-butyl-3-methylpiperidinium C4mpip NTf2 Compatível 
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bis[(trifluoromethyl)sulfonyl]imide 
1-butyl-1-methylpyrrolidinium 
bis{(trifluoromethyl)sulfonyl}imide  
C4pyrr NTf2 Compatível 
1-butyl-3-methylimidazolium tetrafluoroborate C4mim BF4 Compatível 
1-hexyl-3-methylimidazolium tetrafluoroborate C6mim BF4 Compatível 
1-butyl-3-methylimidazolium hexafluorophosphate C4mim PF6 Compatível 
1-hexyl-3-methylimidazolium hexafluorophosphate C6mim PF6 Compatível 
1-ethyl-3-methylimidazolium tris(pentafluoroethyl) 
trifluorophosphate 
C2mim FAP Compatível 
1-butyl-3-methylimidazolium tris(pentafluoroethyl) 
trifluorophosphate 
C4mim FAP Compatível 
1-hexyl-3-methylimidazolium tris(pentafluoroethyl) 
trifluorophosphate 
C6mim FAP Compatível 
1-butyl-1-methylpyrrolidinium tris(pentafluoroethyl) 
trifluorophosphate 
C4pyrr FAP Compatível 
1-butyl-3-methylimidazolium 
trifluoromethanesulfonate 
C4mim OTf Compatível 
1-butyl-3-methylimidazolium trifluoroacetic acid C4mimTFA Compatível 
1-ethyl-3-methylimidazolium ethyl sulfate C2mim 
EtSO4 
Compatível 
Os solventes utilizados são a acetona, etanol, acetonitrilo e o éter petróleo por 
serem os solventes de limpeza mais comuns e compatíveis com os líquidos 
iónicos estudados. 
Metais – Especificações e Testes 
O primeiro protótipo do sensor de medida da condutividade eléctrica foi feito 
com aço 304. Após os primeiros testes com KCl 0,1M, observou-se diferenças 
na estrutura dos eléctrodos, nomeadamente mudanças na cor do aço e o 
aparecimento de ferrugem. Assim um segundo protótipo foi construído, 
utilizando aço 316L. O aço 316L tem uma composição muito semelhante ao 
aço 316, com excepção do conteúdo de carbono. O aço 316L, ao manter o 
conteúdo de carbono abaixo de 0,04%, inviabiliza as possibilidades de 
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precipitação de carbono, aumentando assim a resistência à corrosão. Este aço 
apresenta também uma maior resistência à corrosão intergranular, bem como 
uma boa resistência à maioria dos químicos, sais e ácidos. A presença do 
molibdénio na sua composição ajuda à resistência em ambientes com sais.  
Teflon – Especificações e Testes 
O teflon foi escolhido pelas suas propriedades isolantes, como descrito 
anteriormente. Para fixar os sensores à célula de teflon, optou-se por tentar 
colar os sensores à placa de Teflon® de modo a garantir a aderência entre as 
superfícies. Assim foi necessário achar uma cola que unisse a cerâmica (neste 
caso alumina) com o teflon® e conseguisse suportar temperaturas até aos 
150ºC.Na tabela seguinte encontram-se as colas testadas.  
Tabela 13– Colas utilizadas. 
Nome Marca 
Super cola 3 Loctite 
MAX 380 Loctite 
Super cola 3 plastics Loctite 
High Tmp. Cement CC Cement 
Pritt Red Pritt 
Extreme Probliss Pattex 
Glass UHU 
Araldit 90 segundos Araldit 
Araldit Transparente Araldit 
Super cola Pattex 
Cola composta barra Pattex 
Limpeza 
Inicialmente as placas de teflon foram limpas utilizando etanol e de seguida 
com acetona. A secagem foi feita com um jacto de azoto.  
O procedimento para limpar as cerâmicas foi mais complexo. As placas de 
cerâmica ficaram mergulhadas durante 45 minutos em acetona e com ultra-
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sons e de seguida limpas com jacto de azoto. O segundo passo foi a abrasão 
mecânica com tricloroetano seguida de limpeza, também com tricloroetano, em 
ultra-sons durante 5 minutos. Esta operação foi repetida 3 vezes. 
Finalmente, as placas foram limpas com acetona e secas em corrente de 
azoto. 
Colagem e testagem 
Colou-se uma placa de teflon® a uma placa de cerâmica utilizando as 
diferentes colas (Tabela 3.3) e após o período de secagem, as amostras foram 
submetidas a um teste térmico. Permaneceram 3 dias à temperatura de 150ºC 
e à pressão atmosférica. Depois de retiradas da mufla, verificou-se que 3 colas 
conseguiam manter a aderência das placas, mas duas tinham sofrido 
alterações, apresentando-se mais escuras do que no inicio da experiência. A 
única cola que manteve a aparência original e a aderência entre cerâmica e o 
teflon®, foi a Super Cola 3 Plastics, que foi seleccionada para continuar a ser 
testada.  
O passo seguinte foi a submersão da cerâmica colada ao teflon® nos 
diferentes líquidos iónicos, seguida de aquecimento até 150ºC. O mesmo 
procedimento foi feito em tolueno, mas a temperatura máxima foi de 105ºC. A 
lista dos liquidos iónicos utilizados encontra-se na tabela 3.4. 
  
a)                                       b) 
Figura 27 - a) Placa de teflon® com as cerâmicas coladas após 3 dias no forno a 150ºC. 
b) Amostras imersas em líquidos iónico e o tolueno. 
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Tabela 14 - Líquidos iónicos utilizados 
Nome Formula 
1-ethyl-3-methylimidazolium 
bis{(trifluoromethyl)sulfonyl}imide 
[C2mim][NTf2] 
1-butyl-3-methylimidazolium 
bis{(trifluoromethyl)sulfonyl}imide 
[C4mim][NTf2] 
1-hexyl-3-methylimidazolium 
bis{(trifluoromethyl)sulfonyl}imide 
[C6mim][NTf2] 
1-butyl-1-methylpyrrolidinium 
bis(trifluoromethylsulfonyl)imide 
[C4mpyr][NTf2] 
1-butyl-3-methylimidazolium tetrafluoroborate [C4mim][BF4] 
1-hexyl-3-methylimidazolium tetrafluoroborate [C6mim][BF4] 
1-butyl-3-methylimidazolium hexafluorophosphate [C4mim][PF6] 
1-hexyl-3-methylimidazolium hexafluorophosphate [C6mim][PF6] 
Nenhuma das amostras mostrava reacção com os líquidos iónicos estudados, 
nem com o tolueno. Quando os líquidos iónicos foram testados por HPLC, 
verificou-se que todos apresentavam contaminação e a opção de colar os 
sensores não foi adoptada. 
Líquidos iónicos – Especificações e Testes 
Os estudos da compatibilidade dos líquidos iónicos com os diferentes materiais 
foram efectuados. 
A caracterização dos líquidos iónicos foi realizada, bem como a secagem a 
vácuo antes da sua utilização. A quantidade de água presente, antes e depois 
de cada ensaio, foi determinada por titulação coulométrica de Karl Fisher.  
 
MWCNT – Especificações e Estudos estruturais 
Os MWCNT utilizados foram cedidos pela Bayer Materials e foram efectuados 
testes para determinar o conteúdo de metais.  
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A composição elementar das nanoparticulas é determinada por EDS (Energy 
dispersive X-ray spectroscopy). EDS é uma ferramenta analítica utilizada 
principalmente na caracterização da composição química dos materiais. O 
princípio fundamental do EDS baseia-se em que cada elemento da tabela 
periódica possui uma estrutura eletrónica única e quando esse material é 
bombardeado por eletrões acelerados, a resposta de cada elemento às ondas 
electromagnéticas é única. A informação obtida pelo comprimento de onda do 
raio X pode ser assim utilizada para análise química. A quantidade de 
superfície coberta por um revestimento ou a extensão de oxidação das 
nanoparticulas também pode ser determinado por EDS. 
A microscopia de transmissão eletrónica (TEM) é um método direto de 
observar as dimensões e geometria das partículas. A maior limitação do TEM 
na observação de nanopartículas é o campo visível (janela) do TEM é 
relativamente pequena, o que permite a possibilidade de estar a estudar uma 
região que pode não ter todas as características da amostra O aparelho de 
TEM utilizado foi um Tecnai F20 Transmission Electron Microscope. O SEM 
utilizado foi um Scanning Electron Microscope (FE-SEM) (Model: JEOL JSM-
7001F) . 
Foi feita a análise por XPS(X-Ray Photoelectron Spectroscopy) e XRD (X-Ray 
Diffraction Analysis) . A espectroscopia de foto-electrões de raios-X (XPS) é 
uma técnica de análise química que fornece análise elementar e informação 
sobre ligações químicas. Praticamente não necessita de preparação da 
amostra e pode fornecer alguma informação em profundidade.  
Em análises de XPS a amostra é colocada em ultra-alto vácuo e exposta a 
raios-X de baixa energia. A excitação induzida na amostra produz a emissão de 
foto-electrões das camadas interiores dos átomos da superfície. A energia 
desses electrões é característica do elemento de onde são emitidos. A área 
desses picos característicos é uma medida da abundância relativa do elemento 
respectivo, enquanto a forma e a posição dos picos reflete o estado químico de 
cada elemento. As medidas foram efectuadas utilizando um espectrómetro 
Kratos AXIS Ultra DLD XPS no “Centre for the Theory and Application of 
Catalysis – CenTACat”. 
Estrutura e propriedades elétricas e térmicas de nanotubos de carbono e de 
nanofluidos com líquidos iónicos. © Ana Paula da Costa Ribeiro - 2012 
 
52 
 
A técnica de XRD permite identificar fases cristalinas nos materiais e medir 
propriedades estruturais (estado de compressão, tamanho de grão, 
composição da fase, orientações preferidas, entre outras). É uma técnica de 
não contacto e não destrutiva. As medidas foram feitas à temperatura ambiente 
utilizando um difractómetro PANalytical X'PERT PRO MPD X-ray, no “Centre 
for the Theory and Application of Catalysis – CenTACat”. 
Resultados experimentais 
Caracterização dos MWCNT e dos nanofluidos 
Neste subtópico vai ser descrita a caracterização experimental dos MWCNT e 
dos ionanofluidos utilizados na realização deste trabalho. Estes fluidos são tão 
recentes, que a literatura é escassa ou inexistente, pelo que estes estudos 
tornam-se vitais para compreender as repercussões que terão nos resultados e 
cálculos posteriores. Apenas serão mencionados os aspectos relevantes da 
aplicação destas técnicas às amostras estudadas. 
 
 
Caracterização dos MWCNT 
A caracterização das nano partículas através de Microscopia Electrónica de 
Varrimento (SEM) e Microscopia Electrónica de Transmissão (TEM) acopladas 
Espectroscopia de Dispersão de Energias (EDS) permitiu averiguar o tamanho 
e morfologia da partícula bem como a sua composição elementar, sendo esta 
confirmada por Espectroscopia de Fotoelectrões de raios-X (XPS). A 
caracterização estrutural foi realizada através de Difracção de raios-X (XRD). 
Os MWCNT, de elevada pureza, foram gentilmente cedidos pela Bayer 
Materials e as suas especificações gerais encontram-se na tabela seguinte:  
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Tabela 15 – Especificações gerais dos MWCNT (Baytubes 150HP)8. 
Propriedade Valor Unidade Método 
C-Pureza > 99 % Análise 
elementar 
Carbono amorfo livre  Não 
detectável 
% TEM 
Nº de paredes  3-15 - TEM 
Diâmetro médio externo  13-16 nm TEM 
Distribuição do diâmetro 
externo  
5-20 nm TEM 
Diâmetro médio interno 4 nm TEM 
Distribuição do diâmetro 
interno 
2-6 nm TEM 
Comprimento 1-10 µm SEM 
Densidade (aglomerado)  140-230 kg⋅m-³ EN ISO 60 
O conteúdo da possível presença de metais foi analisado podendo concluir-se 
que as quantidades de metais presentes são vestigiais. Todas as análises 
realizadas pelas diferentes técnicas foram feitas sem tratamentos adicionais 
aos Baytubes 150HP. As técnicas de XPS e XRD nos Baytubes 150HP 
permitiram analisar a sua composição química e organização estrutural. A 
composição química analisada para os Baytubes 150HP encontra-se 
representada na tabela seguinte: 
Tabela 16 – Resultados da análise XPS dos Baytubes 150HP. 
% Atómica C 1s O 1s  N 1s S 2p Total 
Baytubes150HP 81.9 6.6 5.3 6.2 100.0 
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Figura 28– Resultados da análise XPS dos Baytubes 150HP. 
 
Pela análise da figura anterior verifica-se que, segundo a literatura, a posição 
do pico correspondente à orbital 1s do carbono situa-se na região dos 285 eV. 
A presença de oxigénio pode significar que existe alguma funcionalização 
presente, nomeadamente nas extremidades, já que são mais fáceis de 
funcionalizar que a restante estrutura. 
Devido à natureza intrínseca dos MWCNT, as principais características 
estruturais obtidos são próximas da organização estrutural da grafite. Como os 
MWCNT são folhas de grafeno enroladas, o perfil de difracção de raios-X é útil 
para determinar a pureza da amostra e a presença de defeitos estruturais. Pela 
técnica de XRD verifica-se que os nanotubos de carbono têm uma orientação 
múltipla quando comparados com o feixe incidente de raio X. Na figura 
seguinte pode-se verificar que os MWCNT utilizados são de elevada pureza. O 
facto de não surgirem vários picos indica que não existe grande número de 
defeitos estruturais.  
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Figura 29– Resultados da análise XRD dos Baytubes 150HP. 
 
A análise TEM realizada mostra um grande número de aglomerados de 
MWCNT, com várias camadas concêntricas e bem definidas, mas não mostra 
outras morfologias de carbono como Buckminsterfulereno (C60), Fulereno (C540 
ou C70) ou carbono amorfo o que confirma o baixo conteúdo de impurezas. 
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Figura 30 – Resultados da análise TEM dos Baytubes 150HP. 
A análise SEM foi realizada para comprovar as propriedades morfológicas dos 
MWCNT. Desta forma, confirma-se que os MWCNT encontram-se 
completamente aglomerados antes da sua utilização. 
 
Figura 31– Resultados da análise SEM dos Baytubes 150HP. 
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Caracterização dos nanofluidos 
As propriedades químicas e físicas das nano partículas e dos nanofluídos são 
uma informação muito importante para aprofundar o conhecimento dos 
mecanismos por detrás do aumento anómalo na condutibilidade térmica dos 
nanofluídos, e, essas propriedades vão ser utilizadas para avaliar o 
comportamento dos nanofluídos, bem como as potenciais aplicações. 
A estabilidade dos ionanofluídos é condição essencial para a sua utilização em 
equipamentos de transferência de calor, bem como em vários tipos de 
aplicações.  
Efectuaram-se estudos de TEM e SEM de um ionanofluido (C2mimNTf2 com 
1% de MWCNT), que confirmam que o líquido distribui-se de uma forma 
uniforme sobre os MWCNT (Figura 31) e existe uma interface, de 
possivelmente 1 a 2 nm entre o nanomaterial e o liquido iónico (Figura 32). 
 
Figura 32– Resultados da análise SEM de um ionanofluido. O líquido iónico envolve os 
MWCNT. 
Estrutura e propriedades elétricas e térmicas de nanotubos de carbono e de 
nanofluidos com líquidos iónicos. © Ana Paula da Costa Ribeiro - 2012 
 
58 
 
 
Figura 33 – Resultados da análise TEM de um ionanofluido. O contorno branco em torno 
do MWCNT corresponde à interface. 
O EDS (energy dispersive x-ray detector, EDX ou EDS) é uma técnica 
essencial no estudo de caracterização da composição elementar de materiais. 
Quando o feixe de electrões incide sobre um material, os electrões mais 
externos dos átomos são excitados, mudando de níveis energéticos. Quando 
regressam à sua posição inicial, libertam a energia adquirida a qual é emitida 
com um comprimento de onda da região do raio - X. 
Esta técnica também foi utilizada para confirmar a presença do líquido iónico a 
envolver o nanomaterial. 
 
 
Interface 
Líquido 
iónico 
MWCNT 
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Figura 34– EDS para a mistura dos MWCNT com o C2mimNTf2. 
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Tabela 17 – Resultados da análise EDS para a mistura dos MWCNT com o C2mimNTf2. 
Elemento Peso % % Atómica 
   
C K 48.09 61.28 
N K 2.14 2.34 
O K 4.66 4.46 
F K 35.92 28.94 
Al K 0.20 0.11 
S K 2.69 1.28 
Cl K 0.40 0.17 
Cu L 5.91 1.42 
   
Total 100.00  
Como esperado a maior percentagem atómica é a do carbono, já que é o 
constituinte base dos MWCNT e faz parte da fórmula molecular no C2mimNTf2. 
O elemento flúor também faz parte da fórmula molecular do líquido iónico. Para 
confirmar se este comportamento se mantem com todas as espécies de 
carbono, fez-se uma mistura de liquido iónico com 1% de carbono amorfo.  
 
Figura 35 - Resultados da análise EDS para a mistura do carbono amorfo com o 
C2mimNTf2. 
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Tabela 18– Resultados obtidos da análise EDS para a mistura do carbono amorfo com o 
C2mimNTf2. 
Elemento Peso % % Atómica 
   
C K 60.91 78.59 
O K 1.44 1.39 
F K 15.58 12.71 
Al K 3.12 1.79 
S K 3.71 1.79 
Cu L 15.24 3.72 
   
Total 100.00  
 
 
 
Figura 36– EDS para a mistura do carbono amorfo com o C2mimNTf2. 
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Verificou-se que o líquido iónico não está misturado com o carbono amorfo do 
modo como se viu no ionanofluido, o que indicia que a mistura do líquido iónico 
com o MWCNT produz um nanofluido com propriedades muito específicas. 
A seguir estudou-se a utilização de um ionanofluido como suporte de 
catalisadores em reacções de Diels Alders e Mukaiyama-aldol93. A estruturação 
do suporte e consequentemente das particulas que formam o catalisador 
beneficia a estereoselectividade destas reacções. Em compostos à base de 
grafite, que possuem um grande espaçamento entre camadas, pode haver o 
preenchimento dos mesmos com líquido iónico e assim formar uma estrutura 
altamente organizada93. Além desta característica, o aumento da 
condutibilidade térmica do suporte funciona como um modelador de 
temperatura para a energia libertada durante a reacção. 
Foram realizados ensaios de TEM, SEM e EDS para caracterizar o suporte nas 
reacções de Diels Alder e Mukaiyama-aldol93. 
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Figura 37– Resultados da análise TEM do suporte. 
Pela análise da figura 4.9 percebe-se que o ionanofluido formado consegue 
albergar líquido dentro da estrutura do MWCNT, que assume-se ser uma 
suspensão contendo partículas nanométricas, possivelmente o catalisador cuja 
estrutura se encontra na figura seguinte: 
 
Figura 38– Catalisador Magnesium (II) bis(oxzaoline), R’ = Ph. 
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Figura 39– Resultados da análise SEM.  
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Pela análise das imagens obtidas por SEM, verifica-se que os MWCNT, 
formam ligações com o aglomerados contendo o catalisador. O estudo por EDS 
foi feito e os resultados são os seguintes: 
 
Figura 40 – Resultados da análise EDS  
Tabela 19 – Percentagens dos elementos, obtidas por análise EDS. 
Elemento Peso % % Atómica 
   
C K 76.71 90.80 
O K 2.52 2.24 
F K 1.09 0.82 
Mg K 0.98 0.57 
Al K 2.76 1.45 
Si K 0.56 0.28 
Cl K 2.21 0.89 
Cu L 13.17 2.95 
   
Totals 100.00  
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Figura 41– Análise EDS 
Como esperado, a presença do elemento magnésio indica-nos a presença do 
catalisador, fixado no MWCNT. Apenas podemos concluir que o magnésio está 
presente, juntamente com o carbono que constitui os MWCNT e o líquido 
iónico. 
Vidro – Especificações e Testes 
Os vidros utilizados para construir as células para a condutibilidade térmica e 
para a condutividade elétrica são de borossilicato. São vidros com grande 
estabilidade e uma grande resistência a variações bruscas de temperatura. O 
baixo coeficiente de dilatação térmica do vidro borossilicato torna-o um material 
excelente para estudos com ultrassons. Estes vidros são resistentes a corrosão 
e permanecem absolutamente neutros mesmo para substâncias químicas 
agressivas. São extremamente resistentes a água, soluções salgadas, 
substâncias orgânicas e inclusive aos halogéneos.  
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